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(3) Verfahren und Vorrichtung zur nicht intrusiven kontinuierlichen und automatischen Analysenprobennahme, 
Abspeicherung und Bereitstellung der Proben und Daten fur eine eventuelle Auswertung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren und eine hier- 
fur geeignete Vorrichtung fur eine kontinuierliche und auto- 
matische Probennahme. Abspeicherung von Proben und 
korrelierenden Daten und spatere bedarfsweise Auswer- 
tung der Proben und Daten auf eine einfache Art und Weise. 
Die Erfindung verwendet hierfur einen Speicherkorper fur 
Proben und Daten sowie entsprechend entwickelte Kopfe 
fur das Speichern von Proben und Aufzeichnen der Daten 
und spezifisch entwickelte Kopfe fur die Abnahme von Pro- 
ben und dasLesen der Probendaten. 

Die Erfindung ermoglicht somit eine standige Gberwachung 
von chemischen Vorgangen, sowohl bei Produktionsprozes- 
sen als auch bei der anderweitigen Entstehung von uner- 
wunschten und/oder schadlichen flussigen oder gasformi- 
gen chemischen Stoffen und/oder Verbindungen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vor- 
richtung zur nicht intrusiven kontinuierlichen und auto- 
matischen Analysenprobennahme mit stofflicher und 5 
datenmaBiger Abspeicherung der Analysenproben zur 
langfristigen Bereitstellung der Proben und Daten fur 
eine eventuelle Auswertung nach spater festlegbaren 
Kriterien. 

Die Erfindung betrifft ganz allgemein das technische 10 
Gebiet der Probennahme und Probenspeicherung fur 
die Analytik von Gasen und Flussigkeiten sowie die 
Probeneingabe* in ein Analysengerat. Anwendung kann 
die Erfindung li. a. darin finden, einen chemischen Pro- 
zeB in einer Chemieanlage, einen Chemie-Storfall oder 15 
ein sonstiges umweltbelastendes Ereignis "retrospektiv" 
zu untersuchen, z. B. die Zusammensetzung eines Reak- 
tionsgemisches hinsichtiich der Hauptkomponenten in 
Abhangigkeit von der Zeit, die Belastung der Luft in der 
Umgebung eines Chemikalienlagers oder das Fluflwas- 20 
ser an Abwasser-Einleitungsstellen. Neben der ProzeB- 
kontrolle und Umweltuberwachung ist die Verifikation 
der Nichtherstellung von chemischen Waffen ein poten- 
tiell wichtiges AnwendungsgebieL Bei Verdacht auf 
VerstoB gegen ein entsprechendes Achtungsabkommen 25 
eroffnet die Erfindung eine einfache Moglichkeit der 
retrospektiven Analyse von Proben, die relevanten Da- 
ton wie Tag/Uhrzeit der Probenspeicherung, Tempera- 
turprofilen, Drucken und DurchfluBmengen exakt zuge- 
ordnet werden konnen. Eine wirksame kontinuierliche 30 
Probennahme und Probenspeicherung zum Zwecke der 
' Oberwachung auf den vorgenannten Gebieten wird 
heute noch nicht praktiziert. In jungster Zeit wurde 
durch spektakulare Chemie-Unfalle der Mangel an ei- 
nem einfachen, zuverlassigen Probennahme und -spei- 35 
chersystem deutlich. 

Zwar werden heute viele Gerate und Apparate, die 
fruher mehr zur Oberwachung chemotechnischer Pro- . 
zesse eingesetzt wurden, zur Kontrolle der Umwelt, der 
LebensmittelreinhaHung und zur Oberwachung von 40 
Schadstoff-Konzentrationen verwendet Diese Analy- 
sengerate arbeiten auch manchrnal kontinuierlich, ver- 
werten dann aber die Analysen sofort in einem on-line- 
Betrieb, d. h. sie speichern keine Analysenproben und 
korrelierenden Daten ab. An Ausnahmefallen werden 45 
flussige oder gasformige Proben als solche oder in ange- 
reicherter Form auf Sorbentien, wie Tenax oder XAD, 
gebracht und bis zur Analyse aufbewahrt. Hierzu befin- 
den sich Probensammler und Autoinjektoren fur die 
Gaschromatographie auf dem Markt, letztere zur auto- 50 
matisierten Eingabe der sorbierten chemischen Kompo- 
nenten in ein Analysengerat, z. B. in eine Gaschromato- 
graph-Massenspektrometer-Kopplung. 

Ein einfacher passiver Probensammler mit der Mog- 
lichkeit der schnellen Eingabe der Probe in den Ein- 55 
gangskopf eines Analysengerates wurde als vorteilhafte 
Alternative zu Tenax- und XAD-Sorptionsrohrchen be- 
schrieben (DE-OS 31 37 765 und US Patent 45 41 268). 
Hier wird die Fahigkeit einer sorptiven Sammelscheibe 
zur Probenanreicherung, Probenspeicherung und -de- 60 
sorption nach Transfer an den beheizten Eingangskopf 
eines Massenspektrometers oder anderen Analysenge- 
rates genutzt. Als Sorbens kann z. B. eine Siliconmem- 
bran verwendet werden. 

Des weiteren ist ein als "SILAB" bezeichnetes Auto- 65 
matisierungssystem fiir klinisch-chemische Laborato- 
rien in der Siemens-Zeitschrift, Heft 5 vom Mai 1973 
veroffentlicht worden. Das Anwendungsgebiet von SI- 
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LAB betrifft die biologisch-chemische Analysierung und 
Ergebnisauswertung dort, wo sogenannte Laborauto- 
maten zum Einsatz kommea 

Analysenprobennahme und Auswertung stehen dabei 
in einem zeitlich eng verbundenen Zusammenhang. Jede 
Analyse wird ausgewertet und es ist geradezu die hier- 
fur vorgegebene Aufgabenstellung, durch Mechanisie- 
rung und Ration alisierung, einschlieBlich des Einsatzes 
von Datenverarbeitung (auf dem Stand der Technik von 
1973) die medizinische Diagnostik zu beschleunigen und 
bei der steigenden Anzahl Von benotigten Untersuchun- 
gen diese Anforderungen zu bewaltigen. Die zu untersu- 
chenden biologischen Substanzen sind in aller Regel 
verderblich, <L h. chemisch-biologisch veranderlich und 
mussen daher in kurzen Zeitintervallen der Untersu- 
chung zugefuhrt werden. Jede Probe ist nur beschrankt 
haltbar, benotigt aber durch die geeigneten Untersu- 
chungsgefaBe (z. B. fur Vollblut und Serum) einen rela- 
tiv groBen Raum- und Platzbedarf. 

Das Automatisierungssystem SILAB kann nur nach 
einem vorher festgeiegten und diskontinuierlichen Ar- 
beitsablauf fur gezielte Proben, in engem Zeitverbund 
bei vorgegebener Gerateausstattung sowie nach vorge- 
gebenen Auswertungskriterien arbeiten. Die Vorteile 
liegen hier lediglich in der Rationaiisierung und somit in 
der Leistungssteigerung der geforderten chemisch-kli- 
nischen Laborarbeiten. 

Die bisher bekannten Techniken sind aufwendig hin- 
sichtiich Platzbedarf, Herstell- und Betriebskosten, per- 
sonalintensiv, der voilen Automation schwer zuganglich 
und storanfallig. Die Zuordnung bestimmter, auf die je- 
weilige Probe bezogener, relevanter Daten, z. B. Tag, 
Uhrzeit,Temperaturen, Driicke, DurchfluBraten, etc., ist 
mit einer arbeitsaufwendigen Protokollfuhrung verbun- 
den und damit fehleranfallig. Dariiber hinaus ist die Zu- 
ordnung der Daten leicht manipulierbar. Die Proben- 
analytik ist meist ebenfalls zeitaufwendig und schwierig, 
wobei die gewunschten Informationen uber die Probe 
aus eine Fulle unerwlinschter Daten selektiert werden 
mussen, die entweder hinsichtiich der analytischen Fra- 
gestellung irrelevant oder sogar geheimhaltungsbedurf- 
tigsind. 

Es ist heute noch kein einfaches automatisches Pro- 
bennahmeverfahren bekannt, welches geeignet ware, 
bei Bedarf eine (mehrere) chemische Komponente(n) in 
einem Gas- oder Flussigkeitsgemisch nachtraglich nach- 
zuweisen, und zwar unter exakter Zuordnung relevan- 
ter Daten der Probennahme, wie Uhrzeit, Temperatu- 
ren, etc. 

Der Erfindung stellt sich daher die Aufgabe, ein Ver- 
fahren und eine Vorrichtung zur nicht intrusiven konti- 
nuierlichen und automatischen Analysenprobennahme 
und -abspeicherung zu schaffen, in denen neben der 
stofflichen Abspeicherung der Analysenproben auch ei- 
ne gleichzeitige Erfassung und Aufzeichnung der dazu- 
gehorigen Daten in raumsparender Weise geschieht, da- 
mit die Proben und Daten bereitgehalten werden kon- 
nen, um spater bei Bedarf auf eine einfache Weise einer 
Auswertung nach dann festlegbaren Kriterien zuge- 
fuhrt werden zu konnen. Die Losung der Aufgabe er- 
folgt erfindungsgemaG fiir das Verfahren durch die 
kennzeichnenden Merkmale des Anspruches 1 und des 
abhangigen Unteranspruchs 7, sowie fur die hierzu ge- 
hbrende Vorrichtung durch die kennzeichnenden Merk- 
male des Anspruches 2 und der abhangigen Unteran^ 
spruche 3 bis 6. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren in Anspruch 1 ist 
gekennzeichnet durch folgende Verfahrensschritte: 
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— mit Hilfe einer Pumpe (7) wird ein Probenstrom 
(6) erzeugt, 

— diesem Probenstrom (6) wird eine Probe ent- 
nommen und mittels eines Probenspeicherkopfes 
(2) bei einer geeigneten Restriktion (8) auf einen 5 
sorptionsfahigen Speicherkorper (1) gebracht, 

— die Probe dringt durch Losung und Diffusion in 
die Sorptionsschicht (12) des Speicherkorpers (t) 
und bildet dort einen Probenfleck (9) oder eine Pro- 
benspur(9), |Q 

— parallel zur Probenspeicherung werden auf dem 
Speicherkorper (1) in einer Datenspur (11) der ma- 
gnetisierbaren Schicht (20) mittels eines Daten- 
schreibkopfes (3) die korrelierenden Daten aufge- 
zeichnet, 15 

— zur Auswertung der Probe wird der Speicher- 
korper (1) mittels einer Kontaktmembran (13) oder 
eines Kontaktgewebes (13) in Kontakt zu einem 
Probenentnahmekopf (4) gebracht, 

— die Probe wird durch Temperatureinwirkung 20 
aus dem Probenfleck (9) der Sorptionsschicht (2) 
des Speicherkorpers (1) herausgelost, 

— die Probe wird mittels eines Tragergasstromes 
(15) der Anaiysierrung (14) zugefuhrt, 

— die korrelierenden Daten werden mittels eines 25 
Datenlesekdpfes (5) aus der Datenspur (1) der Ma- 
gnetschicht (20) ausgelesen. 



GemaB Unteranspruch 7 kann dabei die Probenspei- 
cherrate durch die Wandstarke und die Temperatur ei- 30 
nes als Restriktion fungierenden Silicongummis kon- 
trolliert und stoffabhangig optimiert werden. 

Die Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfinderi- 
schen Verfahrens besteht entsprechend Anspruch 2 aus 
folgenden Komponenten: 35 

— einer Einrichtung zur kontinuierlichen und auto- 
matischen Probennahme und Speicherung von 
Analysenproben und Aufzeichnung der korrelie- 
renden Daten, bestehend aus einem sorptionsfahi- 40 
gen und magnetisierbaren Speicherkorper (1), ei- 
nem Probenspeicherkopf (2) und einem Daten- 
schreibkopf (3), 

— einer Einrichtung zur stofflichen und datenmaBi- * 
gen Auswertung der Analysenproben, bestehend 45 
aus einem Speicherkorper (1) mit den Proben und 
Daten, einen Probenentnahmekopf (4) und einem 
Datenlesekopf (5). 

Anspruch 3 schlagt fur den Speicherkorper einen 50 
mehrschichtigen Aufbau vor, bestehend aus folgenden 
Schichten: 

— einer Sorptionsschicht (12) zur Speicherung der 
Analysenproben, 55 

— einer Magnetschicht (20) zur Aufzeichnung der 
korrelierenden Daten, 

— zweckmaBigerweise zusatzlich einer Schicht (21) 
als Diffusionssperre gegen benaehbarte, gespei- 
cherte Analysenproben. 60 

In Anspruch 4 wird die Anordnung der Einrichtung 
zur kontinuierlichen und automatischen Probennahme 
und -speicherung, bestehend aus einem Probenspeicher- 
kopf, einer Pumpe, einer Restriktion und einem Heiz- 65 
block dargestellt. 

Anspruch 5 zeigt die Bestandteile der Einrichtung zur 
stofflichen Auswertung der Analysenproben, bestehend 



aus einem Probenentnahmekopf, welcher wiederum aus 
einem Heizblock, einer Kontaktmembran oder einem 
Kontaktgewebe und einem nachgeordneten Analysen- 
ger at besteht. 

Nach Anspruch 6 schlieBIich besteht die Restriktion 
aus Silicongumrni. 

Das Losungsprinzip der Erfindung beruht unter ande- 
rem darauf, daB auf einem gemeinsamen Speicherkor- 
per, der aus mehreren Schichten bestehen kann, sowohl 
die Analysenproben stofflich abgespeichert, wie auch 
die dazugehorigen Daten magnetisch festgehalten wer- 
den. Weiterhin gehoren zu der Erfindung die Einrich- 
tung zum Speichern der Proben und Aufzeichnen der 
Begleitdaten und die Einrichtung zur Auswertung der 
gespeicherten Proben und aufgezeichneten Daten. 

Durch die vorliegende Erfindung wird die zuverlassi- 
ge Speicherung von Proben in der zweckmafligen Men- 
ge (je nach Dimensionierung und Kapazitat des Proben- 
speicherbandes) und die automatische Zuordnung rele- 
vanter Daten (z. B. Tag/Uhrzeit der Probenspeiche- 
rung) und bei Bedarf die rasche Zufuhrung der Proben 
auf einfache Weise ermoglicht. Die Vorrichtung kann 
ahnlich einer Magnetbandkassette platzsparend und 
durch vollstandige Kapseiung schwer manipulierbar 
konstruiert werden. Die Kopplung von Datentrager und 
Probentrager gewahrleistet ein rasches Aufsuchen einer 
bestimmten Probe und eriibrigt jede Buchfuhrung uber 
probenbezogene Daten. 

Die vorliegende Erfindung bietet die Moglichkeit der 
nicht intrusiven, d. h. der unaufdringlichen, nicht storend 
beeinflussenden, aber kontinuierlichen Probennahme 
mit jeweiliger Speicherung der Identifizierungsdaten. 
Eine spatere, zeit- und ortsunabhangige Auswertung 
der gespeicherten Proben und Daten wird durch den 
mobilen Einsatz und die Lagerung der Speicherkasset- 
ten ermoglichL Eine groBe Zahl von Proben kann lang- 
fristig und geschutzt gegen chemische Einwirkungen 
und gegen unberechtigte Auswertung (Datenschutz) 
aufbewahrt werden. Ein solches Verfahren und eine 
hierfur speziell geeignete Vorrichtung ermdglicht eine 
Uberwachung von chemischer Fabrikation sowohl bei 
groBeren, als auch bei kleineren Unternehmen. 

Im Gegensatz zu dem bereits erwahnten Automati- 
sierungssystem "SILAB" liegt der Anwendungsbereich 
der Erfindung auf dem allgemeinen Gebiet der (nicht 
biologischen) Chemie und dort vor allem in der Erzeu- 
gung von chemischen Substanzen und Produkten, insbe- 
sondere von chemischen Kampfstoffen. Weiterhin sol- 
len auf geringem Raum eine Vielzahl von Proben, insbe- 
sondere diffusionsfahiger Substanzen (Fiussigkeiten 
und Gase) langfristig gespeichert und dafur gegen auBe- 
re Einwirkungen, d. h. gegen chemische Veranderungen 
geschutzt werden. Diese Analysenproben bewegen sich 
in der Regel im Spurenbereich, d. h. im Mikroprobenbe- 
reich. Das hierfur gefundene — nicht intrusive — Ver- 
fahren soil storende und behindernde Eingriffe in die 
Erzeugung von chemischen Produkten vermeiden, aber 
dennoch kontinuierlich, nach vorgegebenen Zeitinter- 
vallen, Proben entnehmen und diese sowohl korperlich 
speichern, als auch datenmaBig identifizieren konnen. 

In einer speziellen Einrichtung zur kontinuierlichen 
Probennahme und zur Speicherung von Analysenpro- 
ben und deren korrelierenden Daten gemaB den An- 
spriichen 2 bis 6, bestehend im wesentlichen aus einem 
Speicherkorper in einer Speicherkassette kann eine 
Vielzahl von Proben und Informationen auf relativ be- 
grenztem Raum untergebracht werden. 

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren und der hier- 
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fur entwickelten spezifischen Vorrichtung kann nach 
vorgegebenen Zeitintervallen fur eine kontinuierliche 
Probennahme, eine eventuell spater notwendig gewor- 
dene, vom Zeitpunkt und von einer Gerateausstattung 
unabhangige Analyse nach jederzeit festlegbaren Krite- 
rien durchgefuhrt werden. Dieses System ermoglicht, 
aber bedingt nicht zwingend eine Auswertung der Ana- 
lysenproben. 

Eine nachtragliche exakte Inspektion eines Vorgan- 
ges oder Ereignisses, bei der der Nachweis einer Chemi- 
kalie oder eines Schadstoffes eine Rolle spielt, d. h. der 
spatere jederzeitige Nachweis einer illegalen oder un- 
beabsichtigten*Erzeugung gefahrlicher und/oder verbo- 
tener Substanzen kann durch die Erfindung realisiert 
werden. 

So erlaubt die Erfindung eine beweiskraftige Doku- 
mentation uber den Ablauf von chemischen Prozessen 
bzw. die Anwesenheit bestimmter chemischer Substan- 
zen zu bestimmten Zeiten innerhalb eines Produktions- 
prozesses, aber auch in Abluft und Abwasser entspre- 
chender Betriebe, im Abwasser von Mulldeponien etc. 
Diese Erfindung ist insbesondere in der Lage, die Her- 
stellung von chemischen Kampfstoffen im Rahmen von 
nationalen und internationalen Abkornmen kontrollie- 
ren oder zumindestens nachweisen zu konnen. 

Die Erfindung konnte z. B. fur die Vor-Ort-Inspektion 
im Rahmen der Verifikation eines C-Waffen-Verbotsab- 
kommens von Bedeutung sein. Diskussionen (iber die 
Moglichkeiten der Verifikation der Nichtherstellung 
chemischer Waffen machten deutlich, daB auf diesem 
Gebiet ein besonderer Mangel besteht Als problema- 
tisch gilt vor allem die Uberwachung vor Ort in Indu- 
strieanlagen, wobei industrielle Geheimnisse geschutzt 
bleiben miissen, jedoch die fur die Oberwachung beno- 
tigten Daten dennoch in ausreichender Menge und Qua- 
litat verfugbar gemacht werden. Ferner kann die Erfin- 
dung eingesetzt werden bei der kontrollierten Vernich-" 
tung vorhandener C-Waffen-Bestande, bei der kontrol- 
lierten Herstellung yon chemischen Kampfstoffen in er- 
laubter geringer Menge zu Forschungszwecken, oder 
aber auch bei der Verifikation des volkerrechtswidrigen 
Kampfstoffeinsatzes in militarischen Konflikten. 

Die Erfindung wird nachstehend anhand der in den 
Zeichnungen dargestellten Ausfuhrungsbeispiele naher 
erlautert. Es zeigt 

Fig. la einen Querschnitt durch die Einrichtung zur 
Probennahme, Probenspeicherung und Datenaufzeich- 
nung und eine Aufsicht auf den Speicherkorper, 

Fig. lb einen Querschnitt durch die Einrichtung zur 
stofflichen und datenmafligen Auswertung der Analy- 
senproben und eine Aufsicht auf den Speicherkorper, 

Fig. 2a bis Fig. 2d verschiedene Versionen der An- 
ordnung von Probenspeicherungen und Datenaufzeich- 
nungen auf dem Speicherkorper, 

Fig. 3 einen Querschnitt durch eine geschlossene 
Speicherkassette mit einer Einrichtung zur Probennah- 
me, Probenspeicherung, Datenaufzeichnung und einem 
auf Spulen wickelbaren Band als Speicherkorper, 

Fig. 4 den beispielhaften 3-Schichtenaufbau des Spei- 
cherkorpers im Schnitt. 

Das erfindungsgemaBe Speichern von Proben und 
korrelierenden Daten ist in Fig. la dargestellt. Ein Spei- 
cherkorper 1, hier als Speicherband dargestellt, fur Pro- 
ben und Daten befindet sich wahrend des Speichervor- 
ganges in Kontakt mit dem Probenspeicherkopf 2 und 
dem Datenschreibkopf 3. 

Fig. lb zeigt den Abruf der Proben und Daten, wobei 
sich das Speicherband 1 in Kontakt mit dem Probennah- 
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mekopf 4 eines Analysengerates 14 und dem Datenlese- 
kopf 5 befindet. 

Die Probenspeicherung erfolgt in der Weise, daB ein 
Probenstrom 6 als Flussigkeit oder Gas mittels einer 
5 nicht dargestellten Pumpe 7 uber eine geeignete Re- 
striktion 8 bei geeigneter Wandstarke und Temperatur 
mit der sorptionsfahigen Beschichtung 12 des Speicher- 
bandes 1 in Beriihrung gebracht wird. Dabei gelangen 
die Komponenten aus dem Probenstrom 6 per Losung 
10 und Diffusion in die Sorptionsschicht 12 und bilden an 
der Stelle, die dem probenstrom 6 ausgesetzt war, einen 
Probenfleck 9 oder eine Probenspur 9. Die darin vor- 
handene Substanzmenge kann a a. durch die- Art der 
Restriktion 8, die Temperatur des Heizblockes 10, die 
15 Sorptionskapazitat des Speicherbandes, die Zeitdauer 
der Einwirkung des Probenstroms 6 und die dem Pro- 
benstrom ausgesetzte Flache des Speicherbandes vari- 
iert werden. Eine' Siliconmembran bestimmter Dicke 
(meist unter 200 u.m), die uber das unterschiedliche Los- 
20 Iichkeits- und Diffusionsverhalten insbesondere organi- 
scher Schadstoffe zu selektiver Permeation befahigt ist, 
stellt eine besonders vorteilhafte Restriktion dar. Ihre 
Schichtdicke/Wandstarke hat ebenfalls EinfiuB auf die 
Probenspeicherrate bzw. die gespeicherte Substanz- 
25 menge. Eine sehr wirksame Restriktion ist u. a. dann 
erforderlich, wenn dem Probenstrom 6 mit einer Durch- 
fluBrate von beispielsweise einigen g/min, entnommen 
aus einem chemischen Reaktionsgemisch, reprasentati- 
ve Proben in Raten von nur einigen hundert ng/h ge- 
30 speichert werden sollen. 

Die Restriktion kann hingegen ganzlich entfallen, 
wenn der Probenstrom 6 z. B. aus Wasser besteht, etwa 
wenn Trinkwasser, Abwasser oder FluBwasser auf Spu- 
ren geloster organischer Schadstoffe uberwacht werden 
35 soil. In diesem Fall wird die Sorptionsschicht 12 des 
Speicherbandes dem waBri'gen Probenstrom direkt aus- 
gesetzt. 

Die Datenspeicherung erfolgt in der von Magnet- 
bandspeichergeraten her bekannten Weise und liefert 
40 eine Datenspur 11 in der magnetisierbaren Schicht 20 
des Speicherbandes 1. 

Die Auswertung des Speicherbandes 1, d. h. der Abruf 
der Proben und Daten, erfolgt erfindungsgemaB in Urn- 
kehrung des Speichervorganges dadurch, daB die pro- 
45 benspeichernde Sorptionsschicht 12 in Kontakt mit der 
Kontaktmembran 13 oder dem Kontaktgewebe 13 des 
beheizten Probennahmekbpfes 4 eines Analysengerates 
14 gebracht wird, und zwar mit dem Teilstiick des Spei- 
cherbandes 1, das die Probe tragt, die bestimmten eben- 
50 falls gespeicherten Daten (Uhrzeit/Tag, Temperatur) 
zugeordnet ist. Bei diesem Kontakt wird die Probe ther- 
misch aus dem Speicherband 1 desorbiert und mittels 
desTragergasstroms 15 gasformig dem nicht dargestell- 
ten Analysengerat 14, vorzugsweise einem Gaschroma- 
55 tographen (GC), einem Massenspektrometer (MS) oder 
einer mobilen GC/M5-Kombination, ahnlich dem Spur- 
system MM 1 (Firma Bruker-Franzen Analytik), zur 
Identifikation und Quantifikation zugefuhrt 

Die den Proben zugeordneten Daten werden in ubii- 
6o cher Weise mit einem Datenlesekopf 5 vom Magnet- 
band gelesen und ausgegeben. 

Wie in Fig. 2a — d veranschaulicht, kann die Proben- 
speicherung kontinuierlich (oder auch diskontinuierlich) 
erfolgen und auf verschiedene Weise mit der Datenspei- 
65 cherung korreliert werden. 

Fig. 2a zeigt die schematische Anordnung von Pro- 
benfleck 9 und Datenspur 11 in abwechselnd belegten 
Segmenten auf demselben Speicherband 1, wobei der 



PS 38 

7 

Speichervorgang nur schubweise in Intervallen, also dis- 
kontinuierlich erfolgt. Fig. 2b zeigt ein Speicherband 
mit Probenspur 9 und Datenspur 11 in einer Anordnung 
nebeneinander. 

Fig. 2c zeigt getrennte Speicherbander fur die Pro- 5 
benspeicherung und die Datenspeicherung, was die 
raumliche Trennung des Probenspeicherkopfes 2 und 
des Datenschreibkopfes 3 wahrend des Speichervor- 
ganges und die Verwendung bekannter Magnetbands- 
peichergerate ermoglicht. Die Synchronisation der 10 
Bandtransportmechaniken der Proben- und Datenspei- 
cherung ist durch eiektrische Steuerung gewahrleistet. 

Fig. 2d zeigt ein Speicherband, auf dem Proben und 
Daten auf demselben Band kontinuierlich ubereinander 
gespeichert sind. 15 

Grundsatzlich kann auch eine Speicherplatte zur 
Speicherung von Proben und zugehorigen Daten ver- 
wendet werden. Technisch einfacher realisierbar und 
von der Kapazitat her uberlegen ist jedoch ein Spei- 
cherband. 20 

Fig. 3 zeigt schematisch den Speichervorgang, unter 
Zuhilfenahme einer geschlossenen Speicherkassette 16, 
angekoppelt an den Probenspeicherkopf 2 und den Da- 
tenschreibkopf 3, fur die eine der Speicherarten gemafi 
Fig. 2a, 2b oder 2d gewahit wird. 25 

Eine nicht dargestellte Antriebsmechanik bewegt das 
Speicherband 1, das von der Vorratsspule 17 abgewik- 
kelt wird, in kontrollierter Weise am Datenschreibkopf 
3 und Probenschreibkopf 2 mit Thermostatblock 22 vor- 
bei zur Speicherspule 18, auf der das Speicherband 1 30 
aufgewickelt wird. Die Speicherspule 18 befindet sich in 
der Kammer 19, die zweckmafiig auf tiefer Temperatur 
gehalten wird, urn Verdampfungs- und Zersetzungsver- 
luste bei den Proben wahrend eines Langzeit-Speicher- 
betriebes gering zu halten. 35 

Fig. 4 zeigt den geschnittenen Speicherkdrper 1, hier 
als Speicherband 1 dargestellL Das Speicherband 1 be- 
steht hier aus 3 Schichten: der Sorptionsschicht 12 fur 
die Probenspeicherung, der magnetisierbaren Schicht 
20 fur die Datenspeicherung, sowie einer Metallbe- 40 
schichtung 21, zweckmafiig Aluminiumfolie. Letztere 
verhindert als Diffusionssperre die unerwunschte Ver- 
schleppung gespeicherter Proben in benachbarte Win- 
dungen auf der Speicherspule 18. 

Der Vollstandigkeit wegen sei erwahnt, daB neben 45 
dem Einsatz einer wiederverwendbaren magnetisierba- 
ren Schicht fur die Abspeicherung der korrelierenden 
Daten auch eine flexible Kunststoffschicht eingesetzt 
werden kann, welche mit Farbstoffen und/oder Polyme- 
ren beschichtet ist und wo optisch mit Hilfe eines Laser- 50 
strahles die Daten auf das Band geschrieben werden. Da 
eine solche Kunststoffschicht (Folie) nur einmal be- 
schrieben werden kann, ware die Sicherheit der Daten 
gegen eine unerwunschte Vernichtung oder Verfal- 
schung noch groBer. S5 

Bezugszeichenliste 

1 Speicherkorper 

2 Probenspeicherkopf 60 

3 Datenschreibkopf 

4 Probennahmekopf 

5 Daienlesekopf 

6 Probenstrom 

7 AbfluBrichtung von Probenstrom 65 

8 Restriktion 

9 Probenfleck oder Probenspur 

10 Heizbiock(geregelt) 
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11 Datenspur 

12 Sorptionsschicht 

13 Kontaktmembran oder IContaktgewebe 

14 Analysengerat 

15 Tragergasstrom 

16 Speicherbandkassette 

17 Vorratsspule 

18 Speicherspule 

19 Kammer fur Speicherspule 18 

20 Magnetschicht 

21 Metallschicht 

22 Thermostatblock 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur nicht intrusiven kontinuierlichen 
und automatischen Analysenprobennahrne mit 
stofflicher und datenmaBiger Abspeicherung der 
Analysenproben zur langfristigen Bereitstellung 
der Proben und Daten fur eine eventuelle Auswer- 
tung nach spater festlegbaren Kriterien, dadurch 
gekennzeichnet, daB 

— mit Hilfe einer Pumpe (7) ein Probenstrom 
(6) erzeugt wird, 

— diesem Probenstrom (6) eine Probe ent- 
nommen und mittels eines Probenspeicher- 
kopfes (2) bei einer geeigneten Restriktion (8) 
auf einen sorptionsfahigen Speicherkorper (1) 
gebracht wird, 

— die Probe durch Losung und Diffusion bei 
geeigneter Temperatur in die Sorptionsschicht 
(12) des Speicherkorpers (1) eindringt und dort 
einen Probenfleck (9) oder eine Probenspur (9) 
bildet, 

— parallel zur Probenspeicherung auf dem 
Speicherkorper (1) in einer Datenspur (1 1) der 
magnetisierbaren Schicht (20) mittels eines 
Datenschreibkopfes (3) die korrelierenden Da- 
ten aufgezeichnet werden, 

— zur Auswertung der Probe der Speicher- 
korper (1) mittels einer Kontaktmembran (13) 
oder eines Kon.taktgewebes (13) in Kontakt zu 
einem Probenentnahmekopf (4) gebracht wird, 

— die Probe durch Temperatureinwirkung aus 
dem Probenfleck (9) der Sorptionsschicht (12) 
des Speicherkorpers (1) herausgelost wird, 

— die Probe mittels eines Tragergasstromes 
(15) der Analysierung (14) zugefiihrt wird, 

— die korrelierenden Daten mittels eines Da- 
tenlesekopfes (5) aus der Datenspur (11) der 
Magnetschicht (20) ausgelesen werden. 

2. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens 
nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch 

— eine Einrichtung zur kontinuierlichen und 
automatischen Probennahme und Speiche- 
rung von Analysenproben und Aufzeichnung 
der korrelierenden Daten, bestehend aus ei- 
nem sorptionsfahigen und magnetisierbaren 
Speicherkorper (1), einem Probenspeicher- 
kopf (2) und einem Datenschreibkopf (3), 

— eine Einrichtung zur stofflichen und daten- 
maBigen Auswertung der Analysenproben, be- 
stehend aus einem Speicherkorper (1) mit den 
Proben und Daten, einem Probenentnahme- 
kopf (4) und einem Datenlesekopf (5). 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Speicherkorper (1) aus mehreren 
Schichten besteht: 
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— einer Sorptionsschicht (12) zur Speicherung 
der Analysenproben, 

— einer Magnetschicht (25) zur Aufzeichnung 
der korrelierenden Daten,' 

— zweckmaBigerweise zusatzlich einer 5 
Schicht (21) als Diffusionssperre , gegen be- 
nachbarte, gespeicherte Analysenproben. 

4. Vorrichtung nach den Anspruchen 2 und 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB der fur die Einrichtung 
zur kontinuierlichen und automatischen Proben- 10 
nahme und Speicherung von Analysenproben ver- 
wendete Probenspeicherkopf (2) aus einer Pumpe 
(7), einer Restriktion (8) und einem Heizblock (10) 

besteht. * ' 

5. Vorrichtung nach den Anspruchen 2 bis 4, da- 15 
durch gekennzeichnet, dafi der fur die Einrichtung 
zur stofflichen Auswertung der Analysenproben 
verwendete Probenentnahmekopf (4) aus einem 
Heizblock (10), einer Kontaktmembran (13) oder 
einem Kontaktgewebe (13) und einem nachgeord- 20 
neten Analysengerat (14) besteht. 

6. Vorrichtung nach den : Anspruchen 2 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet daB die Restriktion (8) aus 
Silicongummi besteht 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB die Probenspeicherrate durch die 
Wandstarke und Temperatur des als Restriktion 
fungierenden Silicongummis kontrolliert und stoff- 
abhangig optimiert wird. 

30 
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